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1 5 Masterbacche auf der Basis pre-exfolierter Nanoclays und in ihre Verwendung 



Die Erfindung betrifft Masterbatche auf der Basis von organisch. interkaliertem 
20 Nanoclay, erfindungsgemaBe Verwendungen dieser Masterbatche und ein Verfah- 
ten zu ihrer Herstellung. 

Die Moglichkeit einer Eigenschaftsverbesserung von KunststofTen oder allgemein 
polymeren Werkstoffen mittels Nanoclays als FliUstoffen ist schon langer be- 

25 kannt Als wesentliche Quelle dieser Nanoclays sind dabei wasserquellbare natur- 
liche Oder synthetische Schichtsilikate zu nennen. Bei der Quelhmg im Wasser 
Iflsen sich Sehichtpiattchen im Nano-Bereich ab, wodurch regelrechte Nefzwerke 
entstehen. Polymere oder allgejmein langkettige lonen oder andere geladene Teil- 
chen kfinnen in die Zwischenschichten eindringen, was als Interkalation bezeich- 

30 net wird. 
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Um die so interkalierten Nanoclays technisch einsetzen zu k6nnen, mu$Sffl sie 
unter Einsatz weiterar Quellmittel exfoliert werden* Bei dieser Exfolierang geht 
die ursprttngliche Nahordnung in den Schichtsilikaten verloren, VoDst&ndig exfo- 
lierte Smectite, wie der Montmorillonit als Beispiel eines solchen Schichtsilikats, 
5 k5nnen TeilchengrdGen mit einem sehr hohen Aspektverhaltnis von bis zu 1000 
ausbilden t erhalten durch Schichten mit ca. 1 nm Durchmesser, ca. 100 nm Weite 
und 500 - 1000 nm Lange, 

Fiir die Zwecke dieser Anmeldung werden unter dem Begriff Nauoclay immer 
10 organised interkalierte Schichtsilikate verstanden. Dies entspricht dem allgemei- 
nen Verstandnis auf diesem Gebiet Solche Nanoclays sind kommerziell erhfilt- 
lich. Unter der Bezeichnung fi Nanofil" vertreibt die Stldchemie AG einen Nanoo 
lay auf Montmorillonitbasis. Als Beispiele siad 5> NanofU 1 5" und }> Nanofil 5" zu 
nennen, die mit DisteEuroyldimethyl-amtnonivimcMorid organisch interkaliert sind, 
15 Ein als „EA 108" bezeiohnetes Produkt der US-amerikanischen Finna Elementis 
Corp. basiert auf Hectorit 

Fur die Verwendung dieser Nanoclays in der kunststoffverarbeitenden Industrie 
besteht das chemische Problem, dafi die natiklichen oder synthetischen Schichtsi- 

20 likate zungchst organophil gexxiacht werden mtissen. damit sie mit den hydropho- 
ben Kunststoffen verarbeitbar sind, Als ein we9entliches Verfahren fur diese or- 
ganophile Modifizierung dex Schichtsilikate hat der Kationenaustausch Bedeutung 
erlangt Der Kationenaustausch wird in der wa/Jrigen Phase mit kationischen Ten- 
siden auf der Basis von Ammonium-, Phosphonium- oder Sulfonium-Tensiden 

25 durchgefuhrt. 

Als ein weiteres Verfahren ist auch die S&ureaktivierung bekannt Hierbei wird z. 
B. Salzs&ureverwendet 

Nanoclays haben als Additive in halogenfreien Flammschutzmittebi Bedeutung 
30 erlangt. So wird in der DE-A-199 21 472 eine flammgcschiitzte Polymerzusam- 
mensetzung offenbart, die ein thermopJastisches oder vemetzbares Polymer, 
Magnesium,- Calcium-, Zink- und/oder Aluminiumhydroxid und/oder deren Dop- 
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pelhydroxide als halogenfreien FWlstoff und zusatzUch ein organisch interkalier- 
tea Schichlailikat auf der Basis quellfShiger Smectite enthalt. 

Nanoclays werden bevorzugt als Additive in halogenfreien nammenscihut2mkeln 
5 eingesetzt, weil sie die Bildung einer stabilen Krustenschicht wahrend der 
Verbrennung des Polymers fordem. Die Bildung einer solchen Krustenscbicbt 
verbindert das weitere Entztlnden des Polymers, das ZusammenfaUen Oder Ab- 
tropfen des brennenden Polymers, wodurch die Ausbreitung des Feuers veretarfct 
werden konnte. 

10 

Bei denNanoclay-Fullstoffen i»t es zur Entfaltung ihrer Wirksamkeit erforderlich, 
sie in dent Polymer, in das sie eingebracht werden sollen, 2u exfolieren. Es hat 
sich im Stand der Technik jedoch gezeigt, daJJ sioh die Anwesenhert der bierfflr 
benatigten Quellmittel wahrend der Compoundiemng vor allem dann als verfah- 
15 renstechnisch problematisch ergibt, wenn organische LSsungsmittel eingesetzt 
werden. Auch konventionelle Haftveimittler, wie funktionaUsierte Silane, kdnnen 
herkdmmlich nicht eingesetzt wetden. 

Im fertigen Polymer zeigte sich bisher als ungflnstig, daB bei dem Einsatz von 
20. Nanoclay-Fullstoffen die mechanischen Eigenschaften und die Extrumerfahigkeit 
von Polymerzusammensetzungen erheblich leiden. Die Nanoclay-FOllstoffe be- 
reiten Schwierigkeiten wahrend der Einarbeitung in die jeweiiige Polymerzusam- 
mensetzung. Da sie nur schwer zu exfolieren sind, konnten sie bisher anch nur 
schwer gleichmaBig ttber die gesamte Polymerzusammensetzung verteilt weiden. 
25 Dadurch und durch ihre bisher noch hohen Kosten blieb ihr Einsatzgebiet be- 
schrinkt. ZusStzliche Probleme entstehen im elektrischen Bereich. Insbesondere 
in Salzwasser ftihrten Tauchversuche mit 300 V ttber mehrere Tage zum Ausfall 
des Polymers durch Lichtbogenbildung. 

30 Davon ausgehend Jag der vorliegenden Etfmdung die Aufgabe zugrunde, Nano- 
clay-Fullstofife so bereitzustellen, daB sie gleichmaBig in unterscbiedltchen poly- 
meren Werkstoffen zu verteilen sind, deren Eigenschaften verbessem und den 
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Einsatz von Nanoclay-FullstofFen neuen Anwendungsgebieten zuzufuhren, unter 
Reduzierung der ftir ihre Verwendung aufeubringenden Kosten und damit Erh5- 
hung ihrer Wirtschaftlichkeit. 

5 Getttet wird diese Aufgabe durch einen pulverfonnigen Masterbatch, der ein Na- 
noclay aus einem quellf^higen anorganischen Schichtmaterial aulweist, das mit 
einem pre-exfolierenden Additiv oder einer Additivmischung modifiziert worden 
ist 

10 Der Begriff Masterbatch ist in der Chemie an sich bekannt und bezeichnet eine 
Vonnischung, die zuniichst angefertigt und dann in einem ProduktionsprozelJ oder 
Verfahrensablauf eingesetzt wird. Irn Rahmen der vorliegenden Erfmdung hat es 
sich gezeigt, daJJ die im Stand der Technik bekannten Nachteile vennieden wer- 
den konnen* wenn zunSchst der pulverfdrroige Masterbatch hergestellt und als 

15 eine vorbereitete Einheit in einem Polymer oder einer Polymerzusammensetzimg, 
was auch ein Kunststoff sein kann, als Fllllstoff zur Modiffcaerung der Eigen- 
schaften eingesetzt wird. 

Das im Masterbatch enthaltene Nanoclay weist eine mittiere TeilchengroBe von 
20 0 S 1 bis 1000 jim, bevorzugt von 0,1 bis 100 pm, besonders bevorzugt von 1 bis 15 
Hm und ganz besonders bevorzugt von 2 bis 1 0 auf. 

Das Nanoclay kann gemahlenes Nanoclay enthalten oder vollstandig gemahlen 
sein. Das Mahlen als solches ist ein bekannter Verarbeitungsprozefl, der einen 
25 hohen Durchsatz ermdglicht und damit hohe Ausbeuten an gemahlenem Nanoclay 
zur VerfUgung stellt An das Mahlen selbst sind keine besonderen Auforderungen 
zu stellen, Es kann mittels Jet-Mtihle, Kugelmflhle, insbesondere aber duroh eine 
Schwi.ngmtihle, Walzenmiihle, Schlagmilhle, ScMagprallmuhle, Reibmufcle oder 
Stiftmiihle erfolgen. 

30 

Cxemahlenes Nanoclay, bei dem die mittlere TeilchengroBe unter die Teilchengro- 
fie der im Handel erbaitlichen Nanoclays gesenkt wird, ist insbesondere dann von 
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groBem Vorteil, wenn dadurch ein Masterbatch hergestellt wird, der zusammen 
mit halogeafreien Fiillstoffen in Polymerzusammensetzungen fiir die Verwendung 
als Flaromschutanittel dient, Obwohl die Nanoclays dann auf eine mittlere Teil- 
chengrdBe reduzieri worden sind, von der an sich angenominen werden muB, daB 
5 sie keine gewunschte Wirkung mehr erzielen, laBt sich erstaunlicherweise bei 
Einsatz eines solchen Masterbatches dennoch feststellen, daB die mechanischen 
sowohl als auch die Verarbeitungseigenschaften der Polymerzusammensetzung 
deutlich verbessert werden* 

Diese Verbesserung der mechanischen und der Verarbeitungseigenschaften er- 
10 mSglicht eine habere Beladung der Polymemisammeusetzung mit flammhem- 
mendem, vorzugsweise halogenfireiem Fiillstoff bei gleichbieibenden- raechani- 
schen Eigenschaften und gleichbleibender Verarbeitungsqualitat 

Auf der anderen Seite kann aber auch eine geringere Beladung mit dem ftom- 
15 hemnienden Fiillstoff bevorzugt werden, urn dadurch die mechanischen Eigen- 
schaften und die Verarbeitungsqualitat noch sera verbessem, ohne gleichzeitig eine 
Verschlechterung der flammhemmenden Eigenschaften der Polymerzusammen- 
setzungen zu bewirken, Auf die erfindtmgsgem&Be Verwendung des pulverfonni- 
gen Masterbatches ftir die flammbemmende Ausriistung von Polymeren bzw. Po~ 
20 lymerzusammensetzungen wird weiter unten noch eingegangen. 

Vorzugsweise 1st das anorganische Schichtmaterial ausgewahlt aus naturlichen 
oder synthetischen SchichtsiUkaten Als solche Schichtsilikate sktd insbesoadere 
die Smectite, zu denen der Montmorillonit, Hektorit, Saponit und Beidellit gehe- 
25 ren, zu nennen. Auch Bentonit kann eingesetzt werden. 

In dem erfindungsgemafien Masterbatch kann zusatzlich zumindest ein Additiv 
enthalten sein, das ausgewahlt ist aus der Gruppe der gesSttigten und ungesattig- 
ten Fettsauren und ihrer Salze, der Fettsaurederivate, der Polymerfetts&iren, der 
30 Siloxanderivate, Oder deren MIschungen 
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Die insgesamt bier genannten Additive dienen der Verbesserung der Exfolienmg 
des Nanoclays, wobei die genannten Fettsauren und Fettsaurederivate den beson- 
deren Vortei) haben 5 daJJ sie die beste chemisohe Vertraglichkeit zu den Hblicher- 
weise verwendeten Interkalierungsmitteln aufweisen und dennocb kostengQnstig 
5 sind, 

Ein besonderer Vorteii dieser 2usatze ergibt sicb in Kombination mit gemahlenem 
Nanoclay, da dieses als feinverteiltes Pulver einen feinen Staub bilden kann imd 
so eine potentielle Gefahrenquelle flir Explosionen darstellt. Mit dem Efosatz ei- 
10 nes der genannten Additive oder einer beliebigen Mischung der genannten Addi- 
tive kann dieses Problem deutlich reduziert oder aufgehoben werden. 

Bevorzugt sind die Fettsauren oder Fettsaurederivate, die ausgewSblt sind aus 
Fettsauren mit 10 bis 13 Kohlenstoffatomen, Hier sind insbesondere I^nrinsaure, 
15 Palmittasaure, Stearins&ure, Oleinsaure, Ltoolsaure, Capronsaure und Rizinusol 
zu aennen. 

Die Fettsauren, insbesondere die genannten Vertreter dieser Gruppe, haben den. 
Vorteii, dafl sie leicht in groJien Mengen erMltlich und dabei kostengunstig sind 
und auf der anderen Seite einen sicheren Umgang im industriellen GrofimaBstab 
20 eriauben. 

Die Fettsaurederivate umfassen hydrogenierte Derivate, Alkoholderivafe, Amin- 
derivate oder deren Mischungen. 

25 Sie kdxmen auflerdem ausgewMhk sein aus der Gruppe der polymeren Fettsauren, 
der Ketofettsauren, der Fettsaurealkyloxazoline und Fettsfturealkyibisoxa2oUne, 
oder deren Mischungen. 

Bei den ungesattigten Fettsauren sind insbesondere die mono- oder polyiingesat- 
30 tigten HydroxyfettsKuren zu nennen 
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Wenn als Additiv ein Siloxanderivat eingesetzt wird, ist dies voizugsweise ein 
OUgoalkylsiloxan, Polydialkylsiloxan, Polyalkylarylsiloxan, Polydiarylsiloxan, 
Oder eine Mischung davon, wobei die genarmten Siloxanderivate besonders be- 
vorzugt mit zumindest einer reaktiven Gruppe fuiiktionalisiert worden sind. 

5 

Altemativ zu den genannten Additiven kdnnen auch solche ausgewahlt aus der 
Gruppe der Ethylen-Propylen-Copolymere (EPM), der Ethylen-Propylen- 
Terpolymere (EPDM), der thermoplastischen Elastomere, der Haftvennitder, der 
Vemetzungsmittel oder deren Mischungen enthalten sein. 
10 Als ein zu verwendender Haftvennittler sind die funktionalisierten Silane zu nen- 
nen. 

EPM und/oder EPDM weisen bevorzugt ein mittieres Molekulargewicht von we- 
niger als 20.000 auf. Das Verhfiltnis von Ethylen zu Propylen in EPM und/oder 
EPDM kann von 40 : 60 bis 60 : 40 betragen. 

15 

Der pulverformige Masterbatch in Fonn der im wesentiichen homogenen Mi- 
schung des pre-exfolierten Nanoclays in einer seiner erfindungsgemaBen Ausge- 
staltungen kann mit einem Polymetpulver im wesentiichen homogen veimischt 
sein. Das Polymerpulver soli vor alien Dingen das Zusammenbacken des Pulver- 

20 Masterbatches verhindern, wenn dieser z. B. bei erhOhter Temperatur gelagert 
wird. Es tragi maBgeblich zur Verbesserung der Rieselfabigkeit des fertigen Pul- 
ver-Masterbatches bei. Ein geeignetes Auswahlkriterium fur das jeweils zu ver- 
wendende Polymerpulver ist im wesentiichen die Kompatibilitat mitdem weiteren 
Einsatzzweck des Pulver-Masterbatches. Beispielhaft Erwahnung finden sollen 

25 geeignete Polymerpulver, wie Polyethylen-Ethylenvinylacetat-Copolymere 
CEVA), Ethylenetbylacrylat-Copolymere (EEA), Ethylenmethylacrylat- 
Copolymere (EMA), Ethylenbutylacrylat-Copolymere (EBA), deren mit 
Maieins&ureanhydrid (MAH) modifizierte Derivate, Ionomere, Styrol-Elastomer- 
Systeme, Ether-Ester-Blockcopolymere, Polyether-Polyamid-Block-Copolymere 

30 (PEBA), Mischungen von thermoplastischen Polymeren, thermoplastische Polyu- 
rethanelastomere, theimoplastischer Siliconkautschuk oder Mischungen der ge- 
nannten Polymere. Als solche Mischungen sind z. B. EVA/SAN, EVA/PA11, 
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EVA/PS, und auch PVDF/EVA zu netuien. Lelzteres ist als ALCRYN von Du- 
Pont im Handel erhaltllch. 

Die erfmdungsgemaBe Aufgabe wird ebenfalls geldst durch einen Polymer- 
5 Masterbatch der durch Compoundierung des pulverformigen Masterbatehes in 
einer seiner erfindungsgemalSen Ausgestaltungen zusammen mit einem vorherbe- 
stimmten Tragerpolymer erhalten worden ist. 

Hierfiir geeignete Tragerpolymere vwnfassen Polyethylen-Emylenvinylacetat- 
Copolymere (EVA), Ethylenethylacrylat-Copolymere (EEA), Ethylenmethylacay- 
lat-Copolymere (EMA), Ethylenbutylacrylat-Copolymere (EBA), deren mit Ma- 
leinsaureanhydrid (MAH) modifizierte Derivate, lonomere, Styrol-EIastomer- 
Systeme, Ether-Ester-BIockcopolymere, Polyetber-Polyamid-Block-Copolymere 
(FEB A), Mischungen von mermoplastischett Polymeren, thennoplastische Polyu- 
rethanelastomere, thermoplastischen Siliconkautschuk oder Mischungen der ge- 
nannten Polymere. Als solche Mischungen sind z. B. EVA/SAN, EVA/PA11,. 
EVA/PS, und auch PVDF/EVA zu nennen. Letzteres ist als ALCRYN von Du- 
Pont im Handel erh&ltlich. 

Vorteilhaft und in Hinblick auf die technische Anwendung vereinfachend. ist die 
Tatsache, dafi sich als Polymetpulver zur BUdung der im wesentlichen homoge- 
nen Mischung mit dem Pulver-Masterbatch und als Tragerpolymer zur BUdung 
des Polymer-Masterbatches im wesentlichen die gleichen Ausgangsmaterialien 
eignen. Neben einem einfacheren technischen Handling werden dadurch auch 
Kompaubilitatsprobleme vermieden. 

Der Anteil des Trfigerpolymers in dem Polymer-Masterbach betragt 10-90 
Gew.%, vorzugsweise 40 - 70 Gew.% Fur die Anwendung des Polymer- 
Masterbaches hat es sich als vorteilhaft erwiesen, wenn dieser in Granulafform 
30 vorliegt 
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Die erfmdungsgemaBen Pulver-Masterbatehe Oder Polymer-Masterbatche, gege- 
benenfalls in einer der genannten Abwandlungen, konnen einer Vielzahl von An- 
wendungen als Nano-FiUlstoff in Polymeren, Polymerzusammensetzungen oder 
allgemein Knnststoffen zugefiihrt werden. Dazu gehdrt auch, daB sie zusatzlich in 
5 bereits bekannten Fuilstoffsystemen eingesetzt werden, urn den Gefaalt an bisher 
ublichem Fullstoff zu reduzieren und in der Regel das Eigenschaftsprofil der so 
bergestellten Polymere oder Polymerzusammehsetzungen zu verbessern. 

Ein wichtiges Gebiet ist in diesem Fall der Einsatz in halogenfreien Flamra- 
10 schutzmitteln. Als halogenfreie Fullstoffe kommen in den Flammschuizmitteln im 
wesentlichen Aluminiumhydroxid, Alumimumoxihydrat (Bohmit), Magnesium- 
hydroxid, Magnesiumoxid, Brucit, Magnesiumcarbonat, Hydromagnesit, Huntit, 
Bauxit, Cdciumcarbonat, Talk, Glaspulver, Melaminisoeyanurate. deren Derivate 
und Zubereitungen, Borate, Stannate und Flydroxystannate, Phosphate oder belie- 
15 bige Miscbungen davon zum Einsatz. Urn eine Kompatibilitat zwischen dem ein- 
gesetzten halogenfreien Fullstoff und dem Polymer oder der Polymerzusammen- 
setzung zu gewahrleisten, in das diese Fullstoffe eingearbeitet werden sollen, urn 
das halogenfreie Flammschutzmittel zu ergeben, war es bisher im Stand der Tech- 
nik erfbrderlich, dafi die halogenfreien Fullstoffe, hier sind insbesondere Alumi- 
20 mum- und Magnesiumhydroxide zu nennen, oberflachenmodifiziert women. Nur 
so konnte ein gewunschtes MaB an mechanischen und/oder elektrischen Eigen- 
schaften ermoglicht werden. Werden nun die genannten halogenfreien Fullstoffe 
zusammen mit dem erfmdungsgemafien Masterbatch eingesetet, hat sich fiberra- 
schend und in vorteilhafter Weise gezeigt, dafi die Notwendigkeit der bisher dbli- 
25 chen Oberflachenmodifizierung der halogenfreien FullstofFe entfallt 

Zu den genannten halogenfreien Fullstoffen ist noch zu erganzen, daB hier beson- 
ders Alimaimumhydroxid (als ATH bezeichnetes Aluminiumtrihydrat der allge- 
meinen Formel AJ 2 0 3 x 3HaO) und Magnesiumbydroxid in ihren verschiedenen 
30 Formen eingesetzt werden, wobei fur beide Gruppen nicht nur ihre Wfrksamkeit 
in Flammschutzmitteln, sondern auch ihre besondere Wirksamkeit im Bereich der 
Verminderung der Rauchentwicklung und ihr Einsate in halogenierten, insbeson- 
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dere bromierten und chlorierten Polymeren, unter anderem auch in PVC, zu men- 
nen ist Durch den Einsatz in Kombination mit dem erfindungsgemaBen Pulver- 
oder Poiymer-Masterbatch kann der Anteil an halogenfreiem FlUlstoff vermindert 
werden, ohne das Eigenschaftsprofil negativ zu beeinflussen. 

5 

Bei den Magnesiumhydroxiden ist sowohl die synthetische Form al9 auch der 
natiirlich vorkommende Brucit gleichermaBen einsetzbar. Diese Fullstofife werden 
bevorzugt auf mitdere TeilchengrdBen von 1 - 12 urn, vorzugsweise auf 2 - 8 \nn 
gemahlen* Bei Anwendungen der Fitilstoffe in Kombination mit dem erfindungs- 
10 gemaBen Masterbatch, bei welchem die Verarbeitungstemperatur oberhalb von 
1S0°C liegt oder die Gebrauchstemperatur der fertigen Polymere oder Kunststoffe 
fQr einen l&ngeren Zeitpuokt oberhalb von 150°C liegt, werden besonders gute 
Ergebnisse erzielt, wenn die inittlere TeilchengrfiBe der Fiillstoffe bei 2 - S |im 
liegt. 

15 

Zu einer ganz besonders erstaunlichcn Anwendung gelangt der erBndungsgemaBe 
Masterbatch sowohl in seiner Form als Pulver-Masterbatch, wie auch als Poly- 
mennasterhatch als Filllstoff in Polyolefinen als solchen sowie deren Mischungen 
(„Legierungen u , auch als Jf AUoys" bezeichnet), teclinischen KunststofFen^ wie 
20 Polyamid und Polyesthern sowie deren Mischungen, Polystyrolen, Duroplasten, 
wie ungesattigte Polyesther (UP)- und Epoxidharzsysteme. 

Es hat sich gezeigt, dafi die Piilver- oder Polymer-Masterbatche, als Fiillstoffe in 
diesen Polyolefinsystemen eingesetzt, die ideale, <L h. exfolierte Verteilung und 

25 Dispersion in der Polymermatrix erreichen, was bisher bei den unpolaren Polyme- 
ren als unmSglich gait. Bisher gab es erhebliche Probleme, eine gleichmaflige 
Verteilung schon von sehr geringen Anteilen von z. B. 0,1 - 15 Gew.% von her- 
kSmmlich erhaitlichen Nanoclays in einer solchen Polymermatrix zu erreichen, 
was zu einer erheblichen Verschlechterung der mechanisohen Eigenschaften ffihr- 

30 te und auBerdem zu einem unberechenbaren, schwankenden Verbal ten in Brenn- 
barkeitstest. 



.03 21:12 FAXG3 Nr: 669655 von NVS:FAXG3.I0.01 01/07472282302 (Seite 12 von 52) 



11 



Alles zusammen genommen zeigte sich ein besonderer Vorteil der erfindungsge- 
mafien Pulver- wie Polymer-Masterbatche darin, dafi sie als Kompatibilisatorai 
und ebenso als Kxustenbildner und somit ebenso als wirksame Bestandteile von 
Flammscfrutzmitteln eingesetzt werden kSnnen. Die Polymerzmammensetzung 
5 karm 2aisStzlioh Stabilisatoren enthalten. 

Ein weiteres breites Anwendungsfeld der Pulver- oder Polymer-Masterbatche ist 
in ihrem Einsatz als FQllstoff in Elastomeren und Duroplasten zu sehen. 

10 Ganz allgemein lassen sich die Vorteile der Pulver- oder Polymer-Masterbatche 
bei ihrem Einsatz in den vielf&ltig genannten Polymersystemen so zusammenfas- 
$en, daB durch Einsatz der Pulver- oder Polymer-Masterbatche verbesserte Ober- 
flacheneigenschaften der Polymer2xisanunen$etzung, wie Oberflachenglstte oder 
Gleichmafiigkeit ein fehlendes fettiges Aussehen an der Oberflache und ausge- 

15 zeichnete Bedruck- und Kopierfahigkeit erreicht werden. Daneben ist die Abrieb- 
festigkeit verbessert und die DurcWassigkeitseigenschaften sowie die Friktionsei- 
genschaffcen werden glinstig beeinflufit. Als besonders vorteilhaft fur die indus- 
trielle Verwertung ist auch die fehlende Durchlassigkeit ftir verschiedene gasfor- 
mige Substanzen zu nennen. Durch eine erhdhte Plastizitfit und Fonnbarkeit kann 

20 die Verarbeitungsqualitat z. B. im Spritzguflverfahren deutlich verbessert werden. 
Als weitere vorteilhafte Eigenschaften $ind eine verringerte Schrumpfung, eine 
verbesserte Verarbeitbarkeit auf Extrudern allgemein und eine vetminderte Tm- 
bung zu nennen, Bei der Blasforraung koante eine letchte Verarbeitbarkeit und 
insgesamt ein blasenstabillsierender Effekt beobachtet werden. In Brandtests, wie 

25 Bl und UL 94 konnte eine Vermindemng der Tropfenbildung sogar bei sehr ge- 
ringer Beladung mit dem Nanoclay-Ftillstoff in Form des Pulver- oder Polymer- 
Masterbatches beobachtet werden, 

Wenn eine den erfmdungsgem&flen Pulver-Masterbatch in einer seiner Ausgestal- 
30 tungen enthaltende Polymerzusammensetzung hergestellt werden soli, kann dies 
In einfacher Weise gesohehen> wie beispielbaft in Hinblick auf eine flanunge- 
sohtitzte Polymerzusammensetzung erlautert. 
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Zunilchst wird ein Naaoclay ausgewahlt, pre-exfoliert und wahlweise bis zu einer 
gewunschten TeilchengraBe fein vermahlen. Dadurch wird der pulverfBrmige 
Masterbatch erhalten, der zusatzlich nocb mit einem Polymerpulver zu einer im 
wesentlichen homogenen Mischung verarbeitet werden kann. Urn diesen mit dem 
5 flammhemmenden, vorzugsweise auch halogenfreien Fullstoff in das Polymer zur 
Bildung der flammgeschtttzten Polymerzusammensetzung einzubringen, sind 
zwei verschiedene Verfahreosweisen moglich. Zum einen kann der pulverformige 
Masterbatch mit dem Fullstoff gemischt und anschlieJtend mit dem Polymer zu 
der flammgeschtttzten Polymerzusammensetzung compoundiert werden. In einer 
10 zweiten Variante werden der pulverformige Masterbatch und der Fullstoff von- 
einander getrennt zu dem Strom des geschmolzenen Polymers zudosiert, aufdiese 
Weise dort eingebettet und so die flammgeschutzte Polymerzusammensetzung 
gebildet. 

15 Die Herstellung einer solchen flammgeschutzten Polymerzusammensetzung ist 
ebenfalls auf der Basis eines Polymer-Masterbatches moglich. Dann wird das fur 
die Polymerzusammensetzung gewttnschte Polymer mit einem Polymer- 
Masterbateh gemafi einer seiner erfindungsgemaBen Ausgestaltungen in der Wei- 
se compoundiert, dafl zunaehst wieder das Nanoclay ausgewahlt, pre-exfoliert und 
20 wahlweise bis zu einer gewtinschten TeilcbengroGe fein vermahlen wird Dadurch 
wird ein pulverformiger Masterbatch erhalten, gegebenenfalls in homogener Mi- 
schung mit einem Polymerpulver. Der so erhaltene Pulver-Masterbatch wird mit 
einem Tragerpolymer, das auf das Polymerpulver abgestinunt ist oder dem ver- 
wendeten Polymerpulver entspricht, compoundiert, so daB auf diese Weise ein 
25 Polymer-Masterbatch gebildet und anschlieflend weiterverarbeitet wird zu der 
fertigen flammgeschutzten Polymerzusammensetzung. Auch hier' sind wieder 
zwei alternative Verfahrensweisen moglich. Bei der ersten Alternative wird der 
Polymer-Masterbatch mechanisch mit dem Polymer, in das er eingearbeitet wer- 
den soli, gemischt und anschlieflend mit dem flammhemmenden, vorzugsweise 
30 halogenfreien Fullstoff zu der fertigen flammgeschutzten Polymerzusammenset- 
zung compoundiert. Bei der zweiten Variante wird der Polymer-Masterbatch zu- 
sammen mit dem Polymer, das flammgeschiitzt werden soli, einem eraten Einlafi 
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der Compoundiermaschine zugefiihrt und der flammhemmende Fullstoff wird zu 
einem spateren Zeitpunkt (^downstream") zu der aufgeschmolzenen Polymeizu- 
sammensetzung hinzugefugt odet im sogenannten „Slpit-feed M -Verfohren zndo- 
siert, um so die fertige flanungeschittzte Polymerzusammensetzung zu bilden. 

5 

Das in bezug auf den Pulver-Masterbatch wie den Polymer-Masterbatch geschil- 
derte Verfahren laBt sich nicht nur zur Herstellung flammgesohutzter Polymerzu- 
sammensetzungen verwenden, sondem ist grundsatzlich auch fur weitere vielfil- 
tige Anwendungen des Pulver-Masterbatches und des Polymer-Masterbatches, 

10 z.B. bei der Compoundierung von PoJyolefinen, nutzbar. Die hervorragendea Er- 
gebnisse bei der Compoundierung sind darauf zurttckzufuhxen, daB durch den 
Pulver-Masterbatch, der auch Ausgangspunkt fttr den Polymer-Masterbatch ist, 
das eingesetzte Nanoclay bereits so behandelt ist, dafi die Exfolierung der Schich- 
ten des eingesetzten Nanoclays vorbereitet und gef&rdert wird s bevor der eigentli- 

15 che Compoundierschritt erfblgt Dadurch wird die Compoundierung effektiver, 
und es werden weniger Energie- und weniger Zeitaufwand erforderlich, urn den 
Naaoclay in dem gewilnschten Polymer zu exfolieren* Daraus ergibt sich ein sehr 
wesentlicher Vorteil der Compoundienmg unter Einsatz der vorbereileten Master- 
hatche, weil dadurch die Verweilzeit des Polymers verringert wird, die Warrne- 

20 vorgeschichte des Polymers auf einem Minimum gehalten und damit dem thenni- 
sohen Abbau vorgebeugt und entgegengewirkt wird* Im Gegenzug wird die Farb- 
kraft und werden die mechanischen Eigenschaften der fertigen Polymetzusam- 
mensetzung, bzw. des Compounds, deutlich verbessert, der Durchsatz erhoht und 
somit die Kosten der Compoimdierung sptirbar verringert. Als weiterer wesentli- 

25 cher Vorteil des Einsatees eines der erfindungsgem&Ben Masterbatche ist zusatz- 
lich zu nennen, dafl die Gesamtbeladung des Polymers oder der Polymeizusam- 
mensetzung mit dem Nanoclay verringert werden kann. Vorzugsweise sogar auf 
einen Anteil von 2 Gew,-% und besonders bevorzugt auf einen Anteil unter 1 
Gew,-°/o, ohne z,B. beim Einsatz fUr die Herstellung eines Flammschutzmittels die 

30 flammhemmenden Eigenschaften zu beeintrSchtigen. Verglichen damit ist bei 
einem herkfimmlichen Beladen der Polymerzusammensetzung mit dem Nanoclay 
eine Gesamtbeladung zwischen 5 und 10 Gew.-% erforderlich. 
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Diese deutlichen Verbesserungen bei der Compoundierung selbst sowie in bezug 
auf das Eigenschaftsprofil der compoundierten Polymere oder Polymerzusam- 
mensetzungen ktinnen dadurch erkl&t werden, dafi die Vorbereitung der Nano- 
5 clays in Form des Masterbatch, die der Ftfrderung der Exfolierung bereits vor der 
Compoundierung dient, dazu beitragt, daJi das Nanoclay besser mit dem Polymer 
und den ggf. zus&tzlich verwendeten halogenfreien Ftillstoffen und/oder Polyme- 
ren veraiischt werdett kann, als wahrend des eigentlichen Compoundieiscbxitts. 

10 Es hat sich gezeigt> dafi z.B. bei einem Polymer oder einer Polymerzwsammenset- 
zung auf der Basis von Polypropylen mit einer GesamtfUUstoffbeladung von 65 
Gew^% nach der Compoundierung eine ReiBdehnung von mehr als 200 % (ent- 
sprechend 2m/m) und vorzugsweise von 500 % (entsprechend 5m/m) oder mehr 
nachgewiesen werden konnte, verglichen mit 10 % (entsprechend 0 9 lm/m) ohne 

1 5 Einsatz der erfindungsgemafien Masterbatche, 

Die oben genannten Verfahren zur Herstellung der flatnmgeschtttzten Poiymerzte- 
sammensetzung werden ergMnzt durch nachgeschaltete Verarbeitungsschritte, wie 
Extrudieren der erhaltenen Polymerzasammensetzung, um dadurch Kabel oder 
20 Leitungen herzustellen, Es kann sich auch ein Spritzguflverfahren der Polyraemi- 
sammensetzung anschlieflen, ein Blasspritzen von Filmen, ein RotatLonsschmel- 
zen- oder gieBen, urn nur einlge VerarbeitungsmtSglichkeiten der erhaltenen Po- 
lymerzusammensetzung zu einem fertigen Produkt zu nemien. 

25 Die unter Verwendung von Polymeren oder pulverfonnigen Masterbatchen erhal- 
tenen Polymere oder Polymerzusammensetzungen konnen in vorteilhafter Weise 
im Flammschuttbereich als Synergisten zur Krustenbildung und als Kompatibili- 
satoren, aber auch allgemein als Mittel zu vielfSltiger Eigenschaftsverbesserung in 
Polymerzusammensetzungen und als sperrschichtbildende Mittel eingesetzt wer- 

30 den, Zu solchen Polymerzusammensetzungen, deren Eigenschaften spurbar ver- 
bessert werden konnen, zShlen auch Elastomere und Duroplaste. 
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Im folgenden soli die Erfindung anhand von ausgewahlten Beispielen nSher erl£u- 
tert werden. 



Beispiele 



Die in den Beispielen und den Vergleichsbeispielen erhaltenen Polymetzusam- 
10 mensetzungen wurden den nachfolgend genannten Standarttests und - Messungen 
unterworfen: 

Schmehrindex (MF1) nach DIN 53 735, 
Zugfestigkeit nach DIN 53 455, 
ReiBdehnung nach DIN 53 455, 
1 5 ScUagfestigkeitsprCifong (a„) nach DIN 53 453, 

Brennverhalten nach dem UL-94 Test, Underwriter Laboratories Standard. 
UTBD (untamped bulk density) bezeicbnet das Schttltgewicht, unverdichtet, in 
kg/L 

AIs Schnellmischer wurde jeweils ein Fabrikat der Fa. M.T.I., Typ 60/2500 einge- 
20 setzt. 




25 



I, Herstellnng eine$ Pulver-Masterbatch 



Beisniel 1: 



In einem handelsublichen Schnellmischer, der explosionsgeschitfzt sein mufi, wer- 
30 den 
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100 kg eines Na&oclays „Nanofil 15" der Firma Sudchemie AG, Deutsch- 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca. 45 °C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 

34 kg einer Polymerfettsauie „Pripol 1004" der Fa. Unichema Internatio- 

5 nal, Emraerich, Deutschland, als Additiv Uber eine Zeitspanne von 

ca. 30 s zudosiert 

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zux 
Austragstemperatur von 100"C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
nexn Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30"C abge- 
10 kuhlt 

40 kg eines Polyolefmpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz homogen vermengt, urn das Zusammenbacken z. B. bei 
Lagerung bei htflierer Temperatur zu verhindern und in Sperr- 
schichts&cke abgepackt 



15 



Der so erhaltene Pulver-Masterbatch 1st ein freiflieliendes, nahezu staubfreies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,65 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fftr kontinirierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet. 



20 



Seisniel 2: 




In einem handelsiiblichen Schnelhnischer, der explosionsgeschffizt sein inufi, wer- 
25 den 



100 kg eines Nanoclays „Nanofil 15" der Fiima Slidchemie AG, Deutsche 

land bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca. 45 a C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
30 24 kg einer Polymerfettsaure „Lithsolvent KU und 
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4,4 kg Polydiethylsiloxan „Lithsolvent PL", beides von der Fa. KeBo, 

DOsseldorf, Deutschland, in der angegebenen Raihenfolge als 
Additiv zudosiert 

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur 
5 Austragstemperatur von 90" C aufgeheizt und anschlieflend in ei- 

nem Ktihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30*C abge- 
kflhlt 

20 kg eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz homogen vermengt, urn das Zu$atnmenbacken z. B. bei 
10 Lagerung bei hoherer Tetnperatur zu verbindern und in Sperr- 

schichts&cke abgepackt 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu staubfireies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,82 kg/1 aufl Auf- 
15 grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fur kontinuierii- 
(die Compoundieraggregate sehr geeignet 



20 



Beisoiel 2a: 

In einem handelsflblichen Schnellmischer, der explosionsgeschtttzt sein mufl, wer- 
den 




25 



30 



100 kg 



24 kg 
4,4 kg 



eines Nanoclays „Nanofil 5" der Firma Sudchentie AG, Deutsch- 
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca. 45 °C aufgeheizt und bei dieser Temperaiur 
einer Polymerfettsaure „Lithsolvent KU" und 
Polydiethylsiloxan >5 Lithsolvent PL", beides von der Fa- KeBo, 
Dttsseldorf, Deutschland 5 in der angegebenen Reihenfolge als Ad- 
ditiv iiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert. 
Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur 
Austragstemperatur von 90*C aufgeheizt und anschlieJJend in ei- 
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nem Kiihlmischer auf eiiie Endtemperatur von etwa 30 B C abge- 
kOhlt. 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes nahezu staubfieies Pul- 
5 ver mit sehr gutei Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,69 kg/I anf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet 



10 Beisniel 3: 




In einem handelsrtiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschutzt sein muB, wer- 
den 




15 100 kg eines Nanoclays „Nanofil 5" der Firroa Siidchemie AG, Deutsch- 
land bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca, 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
4,4 kg PolydimethylsHoxan „Lith$olvent PK" und 

24,4 kg Polydecansaure „Lithsolvent STT* 5 beides von der Fa- KeBo, Dtis- 
20 seldorf, Deutscbland, in der angegebenen Reihenfolge als Additiv 

tiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert, 
Bei der angegebenen Drehzahl witd der Reaktionsansatz bis zur 
Austragsfemperatur von 130°C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur van etwa 30°C abge- 
25 ktihlt 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu staubfieies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,65 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fiir kontinuierii- 
30 che Compoundieraggregate sehr geeignet. 
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Beispiel 4: 

In einem kandelsublichen Scluiellmischer, der explosionsgeschutzt sein muB, war- 
den 

5 

1 00 kg ernes Nanoclays „Nanofil 948" der Firma Sudchemie AG, Deutsche 

land, bei 1360 UPM (TJmdrehungen pro Mnute) auf eine Tempera- 
tur voa ca. 45°C aufgeheirt und bei dieser Temperatur 
24,4 kg einer Polymerfetts£ure „lithsovent KU" und 

10 4,4 kg Polydiethylpolysiloxan „Lithsovent PL", beides von der Fa. KeBo> 

DGsseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad- 
ditiv tlber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert 
Bei der angegebenen Drehzafcd wird der Reaktionsansatz bis zur 
Austragstemperatur von 110*C aufgeheizt und anschlieflend in ei- 

15 nem Ktihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30*C abge- 

ktlhlt 

80 kg eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz komogen vermengt, um das Zusammenbacken z. B. bei 
Lagerung bei hdlierer Temperatur zu verhindem und in Spen> 
20 sehichtsScke abgepackt 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu staubfreies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,73 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fQr kontinuierli- 
25 che Coropoundieraggregate sehr geeignet 



Beispiel 5: 

30 In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt $ein muB, wer- 
den 
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100 kg eines Nanoclays „Nanofil 5" der Firma Stidchemie AG, Deutsch- 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca, 45 4 C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
24,4 kg Polylaurinsaure „Lithsolvent KTB" und 

4.4 kg Polydimethylpolysiloxan „Lithsoveut PK", beides von der Fa. Ke- 

Bo, Dtisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als 
Additiv iiber eine Zeitspanne von oa. 30 s zudosiert. 
Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reakuonsansatz bis zur 
Austragstemperatur von 85'C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
nem Kuhlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge- 
kiihlt. 

40 kg eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz homogen vermengt, urn das Zusammenbaoken z. B. bei 
Lagerung bei hdherer Temperatur zu verhindem und in Sperr- 
15 scbiehtsacke abgepackt 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu staubfreies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,67 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fur kontinuierii- 
20 che Compoundieraggregate sehr geeignet 



Beisoiel 6: 




In einem handelsOblichen Schnellmischer, der explosionsgeschutzt sein muB, wer- 



eines Nanoclays „Elemeatis EA 108" der Fitma Elementis USA 
bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Temperatur 
von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
einer Polymerfettsaure „LithsoIvent KU" und 



100 kg 



30 



24,4 kg 
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4,4 kg Polydtethylpotysiloxan ,,Lithsoivent PL", beides von der Fa. KeBo* 

Dttsseldoif* Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad- 
ditiv liber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert 
Bei der angegebenen Drehzahl wixd der Reaktionsansatz bis zur 
5 Austragstemperatur von 100°C aufgeheizt uod anschlieflend in ei- 

nem Ktihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge- 
ktthlt. 

80 kg eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz homogen vermengt, urn das Zusammenbacken z. B. bei 
10 Lagerung bei haherer Temperatur zu verhindeni und in Sperr- 

schichts&cke abgepackt. 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist em freiflieJiendes, nabezu staubfreies 
Puiver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,81 kg/1 auf. Auf- 
15 grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fQr kontixmierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet 




Beispiel 7: 

20 

In einem handelsiiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschtitzt sein muB, wer- 
den 

100 kg eines Nanoclays „SCP 30 B" der Firma Southern Clay Products, 

25 Gonzales, Texas, USA, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) 

auf eine Temperatur von ca. 45*C aufgeheizt und bei dieser Tempe- 
ratur 

24,4 kg einer Polymerfettsaure „Lithsolvent KU" und 
4,4 kg Polydietbylpolysiloxan ,JLithsolvent PL", beides von der Fa. KeBo, 

30 Diisseldorf; Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad- 

ditiv uber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert. 
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Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur 
Austragstemperatur von lOQ'C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
nem Ktthlroischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge- 
kOhlt 

5 80 kg eines Polyolefinpulvers wcrden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz homogen vermengt, um daa Zusaxnmenbacken z. B. bei 
Lagerung bei h&herer Temperatur zu verhindem und in Spenv 
schichte&cke abgepackl. 




10 Der so erhaltene Pulver-M'asterbatcb ist ein freiflieflendes nahezu staubfreies Pul- 
ver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,61 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fur konttauierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet. 



15 



20 




Beispiel 8: 

In einem handelstiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschtttzt sein muB, war- 
den 



100 kg eines Nanoclaya „Nanofil 5" der Firma Sttdchemie AG> Deutsch- 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
te von ca. 6Q*C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
24,4 kg Isostearyltitanat „Lithsolvent OF" und 

25 4,4 kg Polydiethylpoiysiloxan n Lithsoivent PL" beides von der Fa* KeBo, 

Dtisseldorf, Deutschland, in der angegebenen Reihenfolge als Ad- 
ditiv fiber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert. 
Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur 
Austragstemperatur von 65*C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 

30 nem KtttiLraischer auf eine Endtemperatur von etwa 30'C abge- 

kiihlt 
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Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freifiieBendes, nahezu staubfireies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,56 kg/1 au£ Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fftr kontinuierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet. 

5 

peispiel 

In einem handelstiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschutzt seinmuB, wer- 
10 den 

100 kg eines Nanoclays „Nanofil 15" der Firma Sudchemie AG, Deutsch- 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tux von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
12,2 kg Stearins&ure „Pristerene 4912" von der Fa. Unichema International, 
Emmerich, Deutschland, als Additiv uber eine Zeitspanne von ca. 
30 s zudosiert. 

Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsaosatz bis zur 
Austragstemperatur von 78°C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
nem Ktihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30*C abge- 
kUhlt 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freifiieBendes, nahezu staubfreies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,74 kg/1 auf. Auf- 
25 grand der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fQr kontinuierli- 
cbe Compoundieraggregate sehr geeignet, 

Beisniel 10: 

30 

In einem handelstiblichen Schnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muB, wer- 
den 



15 



20 
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100 kg 



eines Nanoclays „Nanofil 15" der Firma Sudchemie AG, Deutscb- 
land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca, 45'C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 



5 14 kg 



palmitinsaure „Pristerene 4934" von der Fa. Unichema Internatio- 
nal, Emmerich, Deutschland, und 



6 kg 



einer Polymerfetts&ire „Lithsolvent KU-A M von der Fa. KeBo, 
DUsseldorf, Deutschland, als Additiv in der angegebenen Reihen- 
folge, tiber eine Zeitspanne von oa. 30 s zudosiert. 



10 



Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansalz bis zur 
Austragstemperatur von 120*C aufgeheizt und anschlieflend in ei- 
nem KtlMmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge- 
kilhlt 



50 kg 



eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 
onsansatz homogen vermengt, urn das Zusammenbacken z. B* bei 
Lagerung bei hoherer Temperatur zu verhindern und in Sperr- 
schichtsacke abgepackt. 



15 



Der so erhaltene Puiver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu staubfreies 
20 Pulver mit sehr guter Dosierbarkeitund weist eine UTBD von 0,80 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Fulver-Masterbatch fOr kontinuierU- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet. 

25 Beispielll: 

In einem handelsiiblichen Scbnellmischer, der explosionsgeschiitzt sein muB, wer- 
den 

30 100 kg eines Nanoclays „Nanofil 5" der Fuina Sudchemie AG, Deutsch- 



land bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca, 45*C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 
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34 kg eines Polymers „EPIKOTE 1004" der Firma Schell als Additiv 

ttber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert. 
Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur 
Austragstemperatur von 120 4 C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
5 nem Kuhlmischer auf eine Endtemperatui von etwa 30 e C abge- 

kflhlt. 

50 kg eines Polyolefiapulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

onsansatz homogen vermengt, urn das Zusammenbacken z. B, bei 
Lagerung bei htiherer Temperatur zu verhindem und in Sperr- 
10 schichtsaeke abgepackt. 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu staubfreies 
Pulver mit sehi guter Dosierbaxkeit und weist eine UTBD von 0,63 kg/1 auf. Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fur kontinirierli- 
15 die Conipoundieraggregate sehr geeignet 





Beispiel 12: 

20 In einem handelsublioben Schnellmischer, der explosionsgeschtttzt sein muB, wer- 
den 

100 kg eines Nanoclays „Nanofil 15" der Firma Stidchemie AG, Deirtsch- 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) anf eine Tempera- 
25 tor von ca. 45°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 

42 kg Laurinsfiure „Edenor C 12/98-100" der Fa. Henkel KG, Deutsch- 

land, als Additiv uber eifle Zeitspanne von ca, 30 s zudosiert, 
Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansarz bis zur 
Austragstemperatur von 80' C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
30 nem Ktihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30°C abge- 

kiihlt. 
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5 



Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieGendes, nahezu staub&eies 
Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist elne UTBD von 0,49 kg/1 auf Auf- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dleser Pidver-Masterbatch filr kontinuierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet 



Beispiel 13; 

In einem handelstiblichen Schneilmischer, der explosionsgeschGtzt sein muB, wer- 
10 den 

100 kg eines Nanoclays „Nanofil 5" der Firma Sudohemie AG, Deutsche 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
tur von ca. 45*C aufgeheizt utid bei dieser Temperatur 
15 33 kg eines fliissigen Elastomers „Trilene 66" der Firma Uniroyal, USA, 

im Mischer vorgelegt und anschlieUend auf 100°C bei der angege- 
benen Drehzahl aufgeheizt Bei dieser Temperatur werden darni 

7 kg Isostearyltetratitanat „Lithsolvent OF" von der Fa. KeBo y Dtissel- 

dorf, Deutschland, Uber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert 
20 Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reedctionsansatz bis zur 

Austragstemperatur von 120"C aufgeheizt und anschlieBend in ei- 
nem Kiihlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30 A C abge- 
kuhlt. 

50 kg eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

25 onsansatz homogen vercnengt, um das Zusammenbacken z, B. bei 

Lagerung bei htfherer Temperatur zu verhindern und in Speir- 
schichtsacke abgepackt. 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflie/Jendes, nahezu staubfteies 
30 Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,89 kg/1 auf. Aut- 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Pulver-Masterbatch fBr kontinuierH- 
cbe Compoundieraggregate sehr geeignet 
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Beispiel ^4: 

5 In einem handelstiblichen Schnellmischer der explosionsgeschUtzt sein mufl, wer- 
den 

100 kg eines Nanoclays „Nanofil 32 u der Fiima Sudchemie AG, Deutsch- 

land, bei 1360 UPM (Umdrehungen pro Minute) auf eine Tempera- 
10 tur von ca> 4S'C aufgeheizt und bei dieser Temperatur 

24,4 kg Isostearyltetratitanat , JLithsolvent OF" mid 

4,4 kg Polydiethylsiloxan „Lithsolvent PL* 1 , beides von to Fa. KeBo, 

Dttsseldorf, Deutschland, als Additiv in der angegebenen Reihen- 
folge liber eine Zeitspanne von ca. 30 s zudosiert. 
15 Bei der angegebenen Drehzahl wird der Reaktionsansatz bis zur 

Austragstemperatur von 100"C aufgeheizt und anschliefiend in ei- 
nem Ktlhlmischer auf eine Endtemperatur von etwa 30X abge- 
kiihlt 

40 kg eines Polyolefinpulvers werden mit dem oben erhaltenen Reakti- 

20 onsansatz homogen vermengt, urn das Zusammenbacken z. B. bei 

Lagerung bei hOherer Temperatur zu verhindern und in Sperr- 
schichts&cke abgepackt 

Der so erhaltene Pulver-Masterbatch ist ein freiflieflendes, nahezu stmibfireies 
25 Pulver mit sehr guter Dosierbarkeit und weist eine UTBD von 0,86 kg/1 auf, Auf* 
grund der sehr guten Dosierbarkeit ist dieser Puiver-Masterbatch fur kontinuierli- 
che Compoundieraggregate sehr geeignet 



30 
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1L Herstellung eines Polymer-Masterbatcb 

Zui Her$tellung eines Polymer-Masterbatches kann prinzipiell jede in der Com- 
poundierindusirie zur Herstellung von hochgeftillten Systemen verwendete Verar- 
5 beitungsmaschine, z.B. ein Doppelwalzweik, Innenmischer, FCM, Eii^ehnecken- 
extruder, Doppelschneckenextruder, Buss Ko-Kneter odei eine vergleichbare Ver- 
arbeitungsmaschine, cingesetzt werden. Bei dem Einsatz eines Buss Ko-Kneters 
sollte diesermindestens 11 L/D Verfahrensiange aufweisen, 

10 

Beispiel 15: 

Der aus Beispiel 2 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wflnschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewShlte Tra- 
15 geipolymer werden eineni Buss Ko-Kneter oder einer vergldchbaren geeigneten 
Verarbeitungsmaschine zugefiihrt 

Im Ausfiihrungsbeispiel werden 60 Gew des gemaB Beispiel 2 ethaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew,-% des TrMgerpolymers eingesetzt Als TiSgerpo- 
20 lymer wird for die Zwecke dieses Ausftihrungsbeispieles EVA eingesetzt, wie es 
unter der Bezeichnung „Escorene Ultra UL 001 19" von Exxon-Mobil im Handel 
erhaltlichist 

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der Gmnulierschnecke 
25 (GS) auf eau 135°C und die Dtise auf ca. 145°C aufgeheizt und das Tragerpolymer 
in den Haupteinzug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechen- 
de Menge des ausgewMhlten Pulver-Masterbatches wjrd nacb dem oben angege- 
benen GewichtsverMltnis, z.B. mittels einer gravimetrisehen Dosierwaage, in den 
Haupteinzug des Buss Ko-Kneters zugegeben, Ira Verfahrensteil wird der Pulver- 
30 Masterbatch mit dem Tragerpolymer vennischt und der entstandene Polymer- 
Masterbatch anschlieJJend zu einem Granulat verarbeitet, abgekiihlt und abgefiillt. 
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Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem odsr linsenfonnigem 
Granulat erhalten- 

5 peispiel 16: 

Der Polymer-Masterbatch gemaJJ Beispiel 16 wird erhalten. wie in Beispiel 15 
angegeben, wobei anstelle des Pulver-Masterbatchcs nach Beispiel 2 hier der nach 
Beispiel 2a erhaltene Pulver-Masterbatch eingesetzt wird, 

10 




Beispiel 17: 



Der Polymer-Masterbatch gem2fl Beispiel 17 wird erhalten, wie in Beispiel 15 
15 angegeben, wobei ans telle des Pulver-Masterbatches nach Beispiel 2 hier der nach 
Beispiel 3 erhaltene Pulver-Masterbatch eingesetzt wird. 

Beispiel 18: 

20 

Der Polymer-Masterbatch gemafl Beispiel 18 wird erhalten, wie in Beispiel 15 
angegeben, wobei anstelle des Pulver-Masterbatches nach Beispiel 2 hier der nach 
Beispiel 8 erhaltene Pulver-Masterbatch eingesetzt wird. 




Der aus Beispiel 2 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wOnschte fertige Polymer oder die Polymeraisanunensetzung ausgewahlte Tra- 
30 gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten 
Verarbeitungsmaschine zugeftthrt 



Datum 12.06.03 21:12 FAXG3 Nr: 669655 von NVS:FAXG3.I0.01 01/07472282302 (Seite 31 von 52) 



10 




Im Ausftthrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gem£fi Beispiel 2 erhaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Tr&gerpolymers eingesetzt Als Tragerpo- 
Iymer wird fiir die Zwecke dieses Ausftihrungsbeispieles ein EP-g-MAH einge- 
setzt, wie es unter der Bezeichnung , JPUSABOND" von DuPont, USA, im Handel 
erhSItlich ist 

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 165°C 
und die Diise auf ca. 170°C aufgeheizt und das Tr&gerpoJymer in den Hauptein- 
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des 
ausgewShlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts- 
vexhallniSi z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug 
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Iin Verfahrensteil v/ird der Pulver-Masterbatch 
mit dem Tr&gerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 
schlieJiend zu einem Gtanulat verarbeitet, abgekuhlt und abgeftillt. 
Der Folymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenformigem 
Granulat erhalten. 



Beispiel 20: 

Der aus Beispiel 2 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wttnschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewaMte TrS- 
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten 
Verarbeitungsmasohine zugeftihrt, 

Im Ausffihrungsbeispiel werden 60 Gew des gemafi Beispiel 2 erhaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew>% des Tr&gerpolymers eingesetzt. Als TrSgerpo- 
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfuhrungsbeispieles ein PP-g-MAH einge- 
setzt, wie es unter der Be^e^chnung 9 ,EXXELOR PO 1050" von Exxon-Mobil im 
Handel erhSltlich ist 
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Der Buss Ko-Kneter \vird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca. 165°C 
und die Diise auf ca. 175°C aufgeheizt und das Tragerpolymer in den Hauptein- 
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dostert Die entsprechende Menge des 
ausgewahlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts- 
5 verhfiltois, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug 
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-MasteAatch 
mit dem Tragerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 
schlieQend zu einem Granulat verarbeitet, abgektihlt und abgefUIlt. 
Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenformigem 
10 Granulat erhalten. 



Bei9pieI21: 

15 Der aus Beispid 8 erhaltcne Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wflnschte fertige Polymer oder die Polymemisammensetzung ausgewahlte Tra- 
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten 
Verarbeitungsmaschine zugefuhrt 

20 Im AusfQhrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des getnafl Beispiel 2 erhaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Tragerpolymers eingesetzL Als Tragerpo- 
lymer wird fiir die Zwecke dieses Ausftlhrungsbeispieles EEA eingesetzt, wie es 
unto der Bezeichnung „Escor 5000" von Exxon-Mobil im Handel erMitlich ist 

25 Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca, 125°C 
und die Dttse auf ca. 135°C aufgeheizt und das Tragerpolymer in den Hauptein- 
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechende Menge des 
ausgewShlten Pulver-Masterbatches wird nach dem oben angegebenen Gewichts- 
verbatims., z. B. mittels einer gravimetrischen Dosicrwaage, in den Haupteinzug 

30 des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch 
mit dem Tr&gerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet, abgekahlt und abgeflUlt. 
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Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenfSrmigem 
Granulat erhalten. 



5 Beispiel 22: 



Der aus Beispiel 3 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wQnschie fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewShlte Tra- 
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten 
1 0 Verarbeitungsmaschine zugefuhrt. 

• Im AusfUhrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des gem&fl Beispiel 3 erhaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Trageipolymers eingesetzt. Als Tragerpo- 
lymer wird fur die Zwecke dieses Ausflihrungsbeispieles em Calcium-Ionomer 
15 eingesetzt, wie es unter der Be2eichnung „ACLYN AC 201 A" von Allied Signal, 
USA, im Handel erh&itlich ist. 




Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca, 125°C 
und die Dtise auf ca. 135°C aufgeheizt und das TrSgerpolymer in den Hauptein- 

20 zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die enisprechende Metige des 
ausgewahlten Pulver-Masterbatches wd nach dem oben angegebenen Gewichts- 
verhaltais, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug 
des Buss Ko-Kneters zugegeben, Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch 
mit dem Tr&gerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 

25 schHeBend 2u einem Granulat veraxbeitet, abgektlhJt und abgefullt. 

Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder Iinsenformigem 
Granulat erhalten. 



30 
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Beispiel 23: 

Dex aus Beispiel 8 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wunschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewahlte Tr£- 
5 geipolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergieichbaren geetgneten 
Verarbeitungsmaschine zugeftthrt. 

Im Ausfiibrungsbeispiel werden 60 Gew.-% des geitfSJJ Beispiel 3 erhaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew.«% des Tragerpolymers eingesetzt. Als TrSgerpo- 
10 lymer wird fQr die Zwecke dieses AusfUhrungsbeispieles ein EAAZ Polymer ein- 
gesetzt, wie es unter der Bezeichnung „Iotek 7010" von Exxon-Mobile, USA, im 
Handel erhaMich ist, 

Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie ixi der GS auf ca. 110*C 
IS und die Dtise auf ca, 125°C aufgeheizt und das Tragerpolymer in den Hauptein- 
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert Die entsprechende Menge des 
ausgewahlten Pulver-Masterbatehe$ wird nach dem oben angegebenen Gewichts- 
verhaltnis, z. B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Hanpteinzug 
des Buss Ka-Kneters zugegeben, Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch 
20 mit dem Trageipolymer vennischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 
schlieBend zu einem Granulat verarbeitet* abgektihlt und abgefullt 
Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem Oder linsenfonnigem 
Granulat erhalten. 




25 



Peispiel?4: 



Der aus Beispiel 3 erhaltene Pulver-Masterbatch und das im Hinblick auf das ge- 
wilnschte fertige Polymer oder die Polymerzusammensetzung ausgewahlte Tra- 
30 geipolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigueten 
Verarbeitungsmaschine zugefiihrt 
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Im AusfDhruagsbeispiel werden 60 Gew.-% des gemafi Beispiel 3 erhaltenen Pul- 
ver~Masterbatches und 40 Gew.-% des Tragerpolymers eingesetzt Als Txagerpo- 
Iymer wird fiir die Zwecke dieses Ausfuhrungsbeispieles em mit Maleinsaurean- 
hydrid (MAH) modifiziertes Polypropylen eingesetzt, wie es unter der Bezeich- 
5 nung „EXXELOR PO 1015" von Exxon-Mobil, USA, im Handel erhalllich ist, 
und das mit 10 Gew.-% Escorene Ultra 00328, ebenfalls von Exxon-Mobil, vet- 
schnrtten worden ist. 

Der Buss Ko-Rneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca- 185*0 
10 und die Duse auf ca. 200°C aufgeheizt und das Tragerpolymer in den Hauptein- 
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert Die entsprechende Menge des 
ausgewShlten Pulver-Masierbatches wird nach dera oben angegebeoen Gewichts- 
veiMltnis, %> B. mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug 
des Buss Ko-Rneters zugegeben, Im Verfahrensteil wird der Pulver-Masterbatch 
mit dexn Tragerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 
schlie&end zu einem Granulat verarbeitet, abgekuhlt und abgefiilit 
Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linseoformigem 
Granulat erhalten. 

Beispiel 25: 

Der aus Beispiel 5 erhaltene Pulver-Masterbatch und das ijOci Hinblick auf das ge- 
wttnschte fertige Polymer oder die Polymerzusammenseteung ausgewShlte Tra- 
gerpolymer werden einem Buss Ko-Kneter oder einer vergleichbaren geeigneten 
Verarbeitimgsmascbine zugeflihrt 

Im Ausftihrungsbeispiel werden 60 Gew,-% des gemiifi Beispiel 3 erhaltenen Pul- 
ver-Masterbatches und 40 Gew.-% des Tr&gerpolymers eingesetzt Als Tragerpo- 
lymer wird fOr die Zweoke dieses AusfBhrungsbeispieles Polycaprolactam einge- 
setzt, wie es unter der Bezeichnung jS Grilarnid 20 LM" von EMS-Chemie, 
Schweiz, im Handel erhaitlich ist. 



15 



20 



25 



30 
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Der Buss Ko-Kneter wird in seiner Zone 1 und 2 sowie in der GS auf ca- 200 6 C 
nnd die Duse auf ca. 220°C aufgeheizt mid das TrSgerpolymer in den Hauptein- 
zug des Buss Ko-Kneters kontinuierlich dosiert. Die entsprechexide Menge des 
5 ausgewahlten Pulver-Masterbatches wild nach dem oben angegebenen Gewichts- 
verMltnis, z. B, mittels einer gravimetrischen Dosierwaage, in den Haupteinzug 
des Buss Ko-Kneters zugegeben. Im Verfahrensteil witd der Pulver-Masterbateh 
mit dem Tragerpolymer vermischt und der entstandene Polymer-Masterbatch an- 
schheflend zu einem Gramilat verarbeitet, abgektihlt und abgeftillt 
10 Der Polymer-Masterbatch wird in Form von zylindrischem oder linsenfSnnigem 
Granulat erhalten. 




15 IIL Pulver- und Polynter-Masterbatch in ausgewahlten Polymerzusammen- 
setzungen 



Alle prozentuaien Angaben in den nachfolgenden Tabellen beziehen sich auf Ge- 
20 wichtsprozent, soweit nichts anderes angegeben. 

In den Tabellen werden folgende Abkurzitogen verwendet: 




ATH = Aluminiinatrihydrat der allgemeinen Formel AI2O3 x 3 H2O 
25 PU-MB - Pulver-Masterbatch 



PO-MB = Polymer-Masterbatch 



30 
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Tabelle 1; 



.oeispiei 


pi 


P9 




P4 




[%] 


[%) 


[%] 


P/o] 


liscoreiie ultra uujl i> 




AVi 

"TU 


tu 




ATH4m-7g 


54 


54 


54 


54 




g 








PU-MB von Bsp. 6 




6 






PU-MBvonBsp. 7 






6 




PU-MBvonBsp. 9 








6 












Schmelzindex g/10 Min 


7 


3 


2 




190/10 










ZugfestiLgkrit NW 


10,5 


9,5 


n 


&a 


ReiBdehmmg m/m 


6,2 


4,2 


2,4 


6,6 



Die nach Tabelle 1 erhaltenen Ergebnisse zeigen im Vergleich zu den in dem 
10 Vergleichsbeispiel nach Tabelle 3 erhaltenen Werten, dafl bei Einsate des erfin- 
dungsgemSJ3en Fulver-Masterbatches bei gleichbleibenden und z. T. sogar noch 
verbesserten Zugfestigkeiten eine wesentlich verbesserte ReiBdehnung erhalten 
wurde, bei zmnindest gleichbleibend guten Brandschutzeigenschaften. 
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Beispiel 


P5 


P6 


P7 


P8 




[%] 


[%] 


(%] 


[%] 


Escorene Ultra 001 19 


36 


36 


36 


36 


ATH 4m*/g 


54 


54 


54 


54 


PO-MB von Bsp. 23 


10 








PO-MB von Bsp. 17 




10 






PO-MB von Bsp. 19 






10 




PO-MB von Bsp. 18 








10 












Schmelzindex g/10 Min 


5. 


7 


4 


6 


190/10 










Zugfestigkeit N/nim^ 


3 


10 


11 


9,4 


ReiBdehming m/m 


6,1 


4,5 


3,6 


7 




10 



In Tabelle 2 sind unter Einsatz von erfindungsgemSBen Polymer-Masterbatchen 
erhaltene Ergebnisse angegeben. Dabei zeigea sich im Vergleich 2ai den in Tabel- 
le 1 bei Einsatz von Pulver-Masterbatchen erhaltenen Reifldehnungen mit einer 
Ausnahme noch einmal verbesserte Werte. 

Im Hittblick auf den Vergleich zu den nach Tabelle 3 erhaltenen Werten gilt prin- 
zipiell dasselbe, wie zu Tabelle 1 bereits ausgeftlhrt. 



15 
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Tabclle3: 

5 



Vergleichsbeispiel 


VI 


V2 


V3 


V4 






l/o J 


L /o J 




Escorene Ultra 001 19 


40 


40 


40 


40 


ATH 4m z /e 


60 




54 


54 


Mg(OH) 2 -FR20 




60 






Nanofil 15 






6 




Nanofil 5 








6 












Schmelzindex g/10 Min 


1 


1 


1.5 


0,75 


190/10 










Zugfestigkeit N/mm z 


9,7 


10,8 


10 


9.3 


ReiBdehnung ro/m 


1,4 


1,2 


1,5 


4 



Bei dem hier verwendeten Magnesiumhydroxid stellt FR 20 die Typenbezeich- 
10 nung des Herstellers, der Fa. Dead Sea Bromine, Israel, dar. 

Die im Vergleichsbeispiel erhaltenen Werte fiir den Schmelzindex uad die ReiB- 
dehnung bewegen sich in bezug auf die Verarbeitbarkeit bereits im Grenzbereich- 
Ftir die ReifidehnuTig befinden sich die gemafi VI, V2 und V4 erhaltenen Werte 
unterhalb einer Norm, die bei 1 5 5 liegt 

15 
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TabeUe 4: 



5 



Beispiel 


P9 


P10 


Pll 


P12 




[%] 


[%] 


[%] 


[%) 


PP-EltexKL 104 


30 


30 


30 


30 


Mg(OH) 2 FR20 


60 


60 


60 


60 


PO-MBvonB$p. 16 


10 








PO-MBvonBsp. 18 




10 






PO-MBvonBsp. 19 






10 




PO-MBvonBsp. 23 








10 












Schmelzindex g/10 Min 


5,7 


8,0 


6,3 


12 


230/5 










Zugfestigkeit N/ntm 2 


1.3,8 


16 


14,5 


11 


Reifidehnung rn/m 


1,8 


1,9 


2,4 


3,1 


Schlagfestigkeit 


50 


o. Br. (60) 


o. Br. (58) 


o. Br. (40) 



Die in bezug auf die Schlagfestigkeit in Klaramem angegebenen Werte bedeuten 
10 die Sohlagarbeit, welche jeweils dann bestinunt werden konnte, wenn das Materi- 
al keinen Bruch (o. Br.) zeigte, 

Lediglich fiir Beispiel P9 wurde Materialbruch festgestellt. Allerdings wurde den- 
noch ein guter Wert fOr die Schlagfestigkeit erzielt, der weit Uber den Werten der 
Vergleichsbeipieie gemaft Tabelle 5 liegt und nooh eine gute Verarbeitbarkeit, 
1 5 auoh im Gehausebau, gewfihrleistet. 
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Tabelle 5i 



5 



Vergleichsbeispiel 


V5 


V6 


V7 


V8 




ro/i 


[%] 




[%j 


PP-EltexKL 104 


35 


35 


35 


35 




65 


CO 


59 


59 


Naaofil 948 




6 






Elementis EA 1 08 






o 




Cloisite 30 B 








6 












Scfamelzindex g/10 Min 


0,1 


1,0 


1,0 


1,0 


230/5 










Zugfestigkeit NW 


15 


13 


14 


13,5 


ReiBdehnung m/m 


0,01 


0,09 


0.1 


0,08 


Schlagfestigkeit 


8 


10 


12 


9 



Die bei diesen Vergleichsbdspielea erzielte Schlagfestigkeit liegt weit unterhalb 
10 der z, B. im Gehausebau erforderlichen Werte. Eine Schlagfestigkeit von 8, wie 
sie fOx Vergleichbeispiel V5 ermittelt wurde, bedeutet em sehr sprodes, hartes 
Material und ist fttr den Gehausebau ungeeignet Hier sind Schlagfestigkeiten von 
zumindest 30 erforderlich. 

Da alle Materialien gemall der Vergleichsbeispiele VS bis V8 Materialbruch zeig- 
1 5 ten, waren bier auch keine Schlagarbeit anzugeben. 



:12 FAXG3 Nr: 669655 von NVS:FAXG3.I0.01 01/07472282302 (Seite 42 von 52) 



41 




Beispiel 


[%] 


P1 A 

[%] 


pi £ 

[%] 


PI 6 
[%] 


JrAO - uiLTamia xyjij 






t J 




Mg(OH) 2 FR20 


45 


45 


45 


45 


T>0 \/T"Q Ti-j-kn Rfi-i 

jr\j-A'Xo von usp. 


1 n 








PO-MB von Bsp. 24 




10 






PO-MB von Bsn 25 






10 




PO-MB von Bsp. 20 








10 












Schmelzindex g/10 Min 
275/10 










2ugfestigkeit NW 


37 


43 


46 


50 


ReiBdehnung ra/m 


0 } 02 


0,08 


0,05 


0,08 


Schlagfestigkeit 


16 


25 


14 


30 




Bei technischen Polyamiden, wie hier mit PA6-Ultramid B3L verwendet, 1st als 
10 problematische Eigenschaft die Reifldehnung zu nennen. Sie liegt bei den techni- 
schen Polyamiden normalerweise nicht tiber 0,02, wie die Tabelle 7 mit den Ver- 
gleichsversuchen V9 - V12 anschaulich zeigt. Lediglich VI 0 zeigt einen urn eine 
GrSflenordnung besseren Wert, weil dort zusfitzlich AMEO eingesetzt worden ist 
Die iiblicherweise schlecliten Werte in bezug auf die Reifldehnung auBern sich bei 
1 5 den herkommlichen technisohen Polyamiden in Sprddbruch. 
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Tabelle 7: 



Vergleicbsbeispiel 


V9 
[%] 


V10 
[%] 


Vll 
[%] 


V12 
[%] 


PA6-UltramidB3L 


45 


45 


45 


45 


Mg(OH) 2 FR20 


55 




49 


49 


FR 20 (+1 % AMEO) 




55 






Cloisite25A 






6 




Clolsite 30 B 








6 












SchmelziDdex g/10 Min 
275/10 i 










Zugfestigkeit N/mm' i 


50 


60 


35 


40 


ReiBdehnung m/m 


0,02 


0,03 


0,01 


0,01 


Schlagfestigkeit 


20 


32 


13 


12 



Wie aus den Bemerkungen zu Tabelle 6 bereits hervorgeht, ist fur das Eigen- 
10 schafteprofil dieser technischen Polyaniide, wie trier fur die Polymefzusammen- 
setzung verwendet, die Reifldehnung von herausragender Bedeutung. Dabei zeigt 
sich, daJJ rait Ausnahme von P13 jede der erfindungsgemafi iergestellten Poly- 
raeizusairimensetzxingen eine Reifidehnung aufweist, die urn zinrrindest drei Gro- 
Benordmingen iiber den herkormnlich im Stand def Technik iiberhaupt exdelten 
1 5 Werten ffir die ReiBdehnung liegt. 
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Tabelle S rait nolarem (Noll-') Polvmer: 




Beispiel/ 
Vergleichsbsp. 


V13 
[%] 


P17 
[%] 


P18 
[%] 


P19 
[%] 


P20 
[%] 


V14 
[%) 


P21 
[%] 


P22 
[%] 


PE-EVA 00119 


100 


95 


80 


80 


95 


80 


90 


90 


Naaofil 5 




5 








20 






PU-MB2 






20 












PU-MB 2a 








20 










PU-MB6 










5 








PU-MB 1 














10 




PU-MB 5 
















10 




















Schmelzindex 
g/lOMin 
190/10 


6 


12 


16 


15 


14 


6 


15 


17 


Zugfestigkeit 
N/mm 2 


26 


22 


20 


29 


15 


13 


23 


25 


Reifidehnung 
Wm 


17 


14 


12 


17 


11 


8,5 


15 


16 




Die erfindungsgemafl rait polarem (Null-) Polymer hergestellten Polymerzusam- 
10 roensetzungen, die bis jetzt im Stand der Technik als nicht realisierbar galten, zei- 
gen ein hervomigendes EigenschaftsprofU. AJs besonders vorteilhaft hat $jch ge- 
zeigt, daB bei der Extrusion keine Barte entstehen und daJJ sich das Material flber- 
haupt sehr gut extrudieren I2Bt> Beim FormgieJJen wird die Schwindung geringer 
und die Oberfi&che deutlichbesser. 



15 
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Aufierdem sind die Versuche so angelegt, dafl sie ein in der Fachwelt verbreitetes 
Vorurteil widerlegen, nacb weichem sich das Eigenschaftsprofil der Polymerzu- 
sammeusetzungen bzw. der Polymercompounds linear mit hoherem Anteil an 
Fiillstoff verbessem IfiBt 

Wie TabeUe 8 zeigt, weist das Versuchspaar F21 - P22 das ausgewogenste Eigen- 
schaftsprofil auf, mit hohen MeBwerten oder ausgewogenen Mittenwerten in be- 
2rag auf die untersuohten Eigenschaften. 



Tabelle 9 mit unpolarem (NulM Polymer: 



Beispieiy 


VI 5 


V16 


P23 


P24 


P25 


P26 


P27 


Vergleichsbsp. 


t%] 


[%] 


[%] 


[%] 


[%] 


[%] 


[%] 


Riblene FL 30 


100 


80 


80 


80 


95 


90 


90 


Nanofil 5 




20 












PU-MB 
von Bsp. 1 






20 




5 






PU-MB 
von Bsp. 3 








20 








PO-MB 
von Bsp. 17 












10 




PO-MB 
von Bsp. 21 














10 


















Schmelzindex 
g/lOMin 
190/10 


4 


20 


45 


46 


42 


47 


40 


Zugfestigkeit 
N/mm 2 


13,5 


10 


12 


11 


11,5 


12,5 


11,5 


Reififestigkeit 
N/mm 2 
















ReiBdehnung 
m/ra 


9,0 


0,2 


1,3 


1,1 


6,2 


3,6 


2,5 



15 
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10 




Dieses Beispiel einer Polymerzusammensetzung bzw. eines Polymercompounds 
betrifit eine Folientype fiir die Blasfblienherstellung. Die in bezug auf Tabelle 8 
bereits erwohnte Nichtlinearitat der Polymex-FtUlstoff-Masterbatch- 
Zus ammensetzungen in Hinblick auf die prozentualen Anteile des Masterbatches, 
der grundsatzlich audi einen Ftillstoff darstellt, zeigt sich auch hier deutliob. Mit 
Versuch P25 wurde ein sehr gutes Gesamtprofil der Eigenschaften mit ausgewo- 
genen MeBergebnissen erzielt, das im Vergleich noch besser ist als z, B. bei den 
Versuchen P23, P24 mit 20 % Masterbatch. 

Verglichen mit dem Vergleichsversuch V16 zeigen aber auch P23, P24 deutlich 
bessere Werte, Mit einer Rei/ldehixung von nur 0,2 ist bei dem Material gemaS 
dem genannten Vergleichsversuch die Folienstabilitat nicht gewghrleistet 



15 Tabelle 10 mit unnolarera (NulM Polymer: 




Beispiel 


V17 


VIS 


P28 


P29 


P30 


P31 


P32 


P33 




[%] 


t%] 


[%] 


[%] 


[%] 


f%] 


[%] 


[%] 


Eltex KL 104 


100 


95 


95 


95 


95 


80 


90 


90 


Nanofil 5 




5 














PU-MB, Bsp. 5 






5 






20 






PU-MB, Bsp. 8 








5 










PU-MB, Bsp. 11 










5 








PO-MB, Bsp. 18 














10 




PO-MB, Bsp.20 
















10 




















Schmelzindex 
g/lOMin 
190/10 


2 


18 


25 


25 


22 


33 


30 


28 


Zugfestigkelt 
N/mm 2 


31 


23 


24 


31,5 


26 


21 


25 


30 


Rfii/Jdehnung 
m/m 


16 


10 


12 


15 


14 


1,0 


3,5 


2,0 
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In Tabelle 10 ist mit Eltex KL 104 ein Polypropylen angegeben, wie es fQr den 
SpritzguB und das Extrudieren verwendet wird. Das ausgewogenste Eigenschafts- 
profil ISsst sich auch mit den erfindungsgemafien Polytnerzusammensemingen 
5 bzw. Polymercompounds mit Zusammensetzungen gem&B den Versuchen P28 - 
P30 erreichen. Die Nichtlinearitat ist daher auch hier ^u beobachten. 

Mit P30 wird demgegentiber ein herausragender Wert fill den Schmelzindex ei> 
reicht, wahrend die Reifidehnung hier ungtinstiger ausMlt. Diese ist allerdings fur 
10 die genannte Verarbeitxmg nicht entscheidend. Die ReiBdehnung wird bei Po- 
lypropylen grundsatzlich tlber die Extrusion selbsf eingestellt. 




Grundsatzlich laBt sich feststelien, daB die unter Verwendung von PuJver- oder 
15 PoIymer-MasteTbatchen hergestellte Polymers, Polymerzusammensetzungen bzw* 
Compounds wesentliche Vorteile gegenUber den im Stand der Technik bisher be- 
kannten, nur mit Nanoclays al$ Follstoffen hergestellten Polymeren, Polymerzu- 
sammentzungen bzw. Compounds aufweisen. Sie lassen sich besser veraibeiten, 
sind im wesentlichen staubfrei und zeigen ein relativ hohes Schiittgewicht (unver- 
20 dicbtet). 
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Patentansprliche 

5 

1. Pulverfbrmiger Masterbatch, der ein Nanoclay aus einem quell&higen 
anorgauischen Schichtmaterial aufWeis-t, das mit einem pre-^xfolierenden 
Additiv oder einer Additivmischung modifiziert worden ist 

10 2. Pulverfbrmiger Masterbatch nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi das enthaltene Nauoclay eine mittlere Teilchengrbfie von 0,1 bis 1000 
jam, bevorzugt 0,1 bis 100. \xm, besonders bevorzugt von 1 bis 15 und 
ganz besonders bevorzugt von 2 bis 10 \im aufweist, 

15 3. Pulverfbnniger Masterbatch nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft das enthaltene Nanoclay gemahlenes Nanoclay umfaBt 

4. Pulverfbnniger Masterbatch nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dafi das anorganische Schichtmaterial ausgewahlt ist aus 

20 nattirlichen oder synthetischen Schichtsilikatea, 

5. Pulverfbrmiger Masterbatch nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichtxet, daB das Additiv oder die Additivmischung ausgewahlt ist 
aus der Gtuppe der gesattigten oder ungesattigten Fettsauren und ihrer 

25 Salze, der Fetts&urederivate, der Polymerfetts&uren, der Siloxanderivate, 

oder deren Mischungen. 

6. Pulverfbrmiger Masterbatch nach Anspruch 5, dadurch gekennzeicbnet, 
daB die Fettsaure oder Fettsaurederivate ausgewahlt sind aus Fettsauren 

30 mit 1 0 bis 30 KcdilenstoHatomen, 
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7. Pulverformiger Masterbatoh nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekenn- 
zeichnet; dafi die Fetts&urederivate ausgewahJt sind aus hydrogenierten 
Derivaten, Alkoholderivaten, Aminderivaten, oder deren Mischungen. 

8. Pulverformiger Masterbatch nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die unges&ttigten Fettsauren die mono- oder polyunges&ttig- 
ten Hydroxyfettsliuren umfassen. 

9. PulverfQrmiger Masterbatch nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Fettsaurederivate ausgew&hlt sind aus der Gruppe der p&~ 
lymeren Fettsauren, der Ketofettsauren, der FettsSurealkyloxazoline und 
FettsSurealkylbisoxazoline, oder deren Mischungen, 

10. Pulverformiger Masterbatch nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, 
dall die Siloxanderivate ausgewahlt sind aus der Gruppe bestehend aus O- 
ligoalkylsiloxanen, Polydialkylsiloxanen, Polyalkylarylsiloxanen, Folydia- 
iylsiloxanen, oder deren Misohungen* 

11. Pulverftfrmiger Masterbatch nach Anspruch 1 0, gekennzeichnet durch mit 
zurnindest einer reaktiven Gruppe fiinktionalisierte Siloxanderivate. 

12* Pulverformiger Masterbatch nach einem der Ansprtiche 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Additiv oder die Addilivmischung ausgewahlt 
aus der Gruppe der Ethylen-Propylen-Copolymere (EPM), der Ethylen- 
Propylen-Teipolymere (EPDM), der thermoplastischen Elastomere, der 
Haftvexmittler, der Vernetzungsmittel, oder deren Mischungen, 

13. Pulverfbrmiger Masterbatch nach Anspruch 12, gekennzeichnet durch ein 
. mittleres Molekulargewicht von EPM und/oder EPDM von weniger als 
20.000. 
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14. 



PulverfSrmiger Masterbatch nach Anspruch 12 oder 13, gekennzeichnet 
durch ein Verhaitnis voa Ethylen zu Propylen in EPM und/oder EPDM 
von 40 : 60 bis 60 : 40. 



15. Pulverfbnniger Masterbatch in Form einer im wesentlichen homogenen 
Mischung des pre-exfolierten Nanoclays gerofiB einem der Ansprllche 1 
bis 14 mit einem Polymerpulver. 

16. Polymer-Masterbatch, der durch Compoundiemng des pulverformigen 
Masterbatches gem£B einem der Ansprflche 1 bis 15 mit einem vorbe^be- 
stimmten Tr£gerpoiymer erhalten worden ist. 

17. Polymer-Masterbatch aach Anspruch 1 6, dadurch gckennzeichnet, da0 das 
vorherbestimmte Tragerpolymer ausgewahlt ist aus Polyethylen- 
Ethylenvinylacetat-Copolymef (EVA), Ethylcnethylacrylat-Copolymer 
(EEA), Ethylenmethylacrylat-Copolymer (EMA), Eihylenbxrtylacryiat- 
Copolymer (EBA), deren mit Maleinsaureanhydrid (MAH) modiftzierten 
Derivateu, Ionomeren, Styrol-Elastomer-Systemen, Ether-Ester- 
Blockcopolymeren, Polyether-Polyamid-Block-Copolymeren (PEBA% 
Mischungen von thercnoplastischen Polymeren> thermoplastischen Polyu- 
rethanelastomeren, thetmoplastiscb.em Siliconkautschuk, oder deren Mi- 
schungen. 

18. Polymer-Masterbatch nach Anspruch 16 oder 17, gekennzeichnet durch 
einen Anteil des Trfigerpolymers von 10 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 40 
bis 70 Gew,-%, 

1 9. Polymer-Masterbatch nach einem der Anspruch 1 6 bis 1 8 in Gitmulatform. 

20. Verwendung des Pulver-Mastcrbatches nach einem der Anspruche 1 bis 
15 oder des Polymer-Masterbatches nach einem der Anspriiche 16 bis 19 
als Ftillstoff in Polymeren oder Polymerzusammensetzungen, 
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21. Verwendung des Pulver-Masterbatch nach einem der Anspriiche 1 bis 15 
oder des Polymer-Masterbatch nach einem der Anspriiche 16 bis 19 in 
FftllstofF-Systemen fur Polymere oder Polymerzusammeasetzungen. 

5 

22. Verwendung nach Anspruch 21 in Kombination rait einem flammhem- 
menden Fullstoff. 

23. Verwendung nach Anspruch 22, gekennzeichnet durch einen halogenftei- 
10 eaFflllstoflf. 

24. Verwendung nach Anspruch 23, dadurch gekennzeichnet dafl der halo- 
genfreie flammheroxnende Fullstoff ausgewShlt ist aus Alumimuinhydio- 
xid, Aluminiumoxihydrat (B&hnut), Magnesiumhydroxid, Magnesium- 

15 axid, Brucit, Magnesiumcarbonat, Hydromagnesit, Huntit, Bauxit, Calci- 

umcarbonat, Talk, Glaspulver, Melaminisocyanuraten, deren Derivaten 
and Zubereitungen* Boraten, Stannaten und Hydroxystaxinateo, Phospha- 
te^ oder deren Mischungen* 

20 25. Verwendung nach Anspruch 20 als Fiillstoff in Polyolefinen und densn 
Mischungen ? technischen Kunststofifen und deren Mischungen sowie Le- 
gierungen. 



25 



25- Verwendung nach Anspruch 20 Oder 21 fur Elastomere und Duroplaste. 

26. Verwendung nach einem der Ansprtiche 20 bis 25 5 gekennzeichnet durch 
eiaen Anteil des pre-exfolierten Nanoclays von 0,1-50 Gew_%, voizugs- 
weise 0,1-15 Gew.% 3 in dem fertigen Polymer oder der Polymerzusam- 
mensetzung. 



30 
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